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武汉谱立分析仪器有限公司


制川乌样品分析报告

——湖北药昇中药科技有限公司
1、 检测方法参考标准：《中华人民共和国药典》2020年版 四部通则0512高效液相色谱法

2、 仪器: 赛默飞U3000（标配），检测环境：温度：25.6℃，湿度：57%
3、 前处理流程：
对照品溶液的制备  取苯甲酰乌头原碱对照品、苯甲酰次乌头原碱对照品、苯甲酰新乌头原碱对照品适量，精密称定，加异丙醇-三氯甲烷（1∶1）混合溶液制成每1ml含苯甲酰乌头原碱和苯甲酰次乌头原碱各50μg、苯甲酰新乌头原碱0.3mg的混合溶液，即得

供试品溶液的制备  取本品粉末（过三号筛）约2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加氨试液3ml，精密加入异丙醇-乙酸乙酯（1∶1）混合溶液50ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz；水温在25℃以下）30分钟，放冷，再称定重量，用异丙醇-乙酸乙酯（1：1）混合溶液补足减失的重量，摇匀，滤过。精密量取续滤液25ml，40℃以下减压回收溶剂至干，残渣精密加入异丙醇-三氯甲烷（1∶1）混合溶液3ml溶解，滤过，取续滤液，即得

四、仪器条件
a) 色谱柱:NuovaSil-C18，柱长250mm，内径4.6 mm，粒径5 μm

b) 流动相:流动相A：乙腈-四氢呋喃（25∶15）；

流动相B：0.1mol/L醋酸铵溶液

c) 流速: 1.0 mL/min  

 d) 检测器: UV235nm 

  e) 柱温: 30℃   

f) 进样量:10 μL

按下表中的程序进行梯度洗脱
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0
	15
	85

	48
	26
	74

	49
	35
	65

	58
	35
	65

	65
	15
	85

	70
	15
	85


制川乌含量混合对照品典型谱图及结果
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	峰结果
	
	
	
	
	
	

	序号 
	保留时间
	峰宽(50%)
	峰面积 
	分离度(EP)
	不对称度(EP)
	塔板数(EP)

	
	min
	min
	mAU*min
	
	
	

	1
	18.970
	0.392
	78.049
	6.08
	1.08
	12968

	2
	23.138
	0.416
	13.360
	2.33
	1.00
	17115

	3
	24.825
	0.437
	13.965
	n.a.
	1.05
	17871


6.3 制川乌含量混合对照品三针重复性谱图及结果
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	序号 
	峰名称 
	保留时间
	峰宽(50%)
	峰面积 
	分离度(EP)
	不对称度(EP)
	塔板数(EP)

	
	
	min
	min
	mAU*min
	
	
	

	1
	苯甲酰新乌头原碱
	19.012
	0.394
	77.524
	6.10
	1.10
	12920

	2
	苯甲酰乌头原碱
	23.195
	0.415
	13.281
	2.34
	1.01
	17311

	3
	苯甲酰次乌头原碱
	24.873
	0.431
	13.742
	n.a.
	1.08
	18436


	3
	
	
	
	
	
	
	

	序号 
	峰名称 
	保留时间
	峰宽(50%)
	峰面积 
	分离度(EP)
	不对称度(EP)
	塔板数(EP)

	
	
	min
	min
	mAU*min
	
	
	

	1
	苯甲酰新乌头原碱
	19.047
	0.396
	77.556
	6.10
	1.10
	12826

	2
	苯甲酰乌头原碱
	23.232
	0.414
	13.214
	2.34
	1.02
	17442

	3
	苯甲酰次乌头原碱
	24.913
	0.434
	13.718
	n.a.
	1.08
	18269
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	序号 
	峰名称 
	保留时间
	峰宽(50%)
	峰面积 
	分离度(EP)
	不对称度(EP)
	塔板数(EP)

	
	
	min
	min
	mAU*min
	
	
	

	1
	苯甲酰新乌头原碱
	19.057
	0.399
	77.653
	6.03
	1.09
	12623

	2
	苯甲酰乌头原碱
	23.243
	0.420
	13.306
	2.31
	1.01
	16945

	3
	苯甲酰次乌头原碱
	24.925
	0.440
	13.749
	n.a.
	1.06
	17769


6.4制川乌含量供试品典型谱图及结果
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	样
	
	
	
	
	
	

	序号 
	峰名称 
	保留时间
	峰宽(50%)
	峰面积 
	分离度(EP)
	不对称度(EP)
	塔板数(EP)

	
	
	min
	min
	mAU*min
	
	
	

	1
	苯甲酰新乌头原碱
	19.150
	0.385
	37.735
	6.23
	1.08
	13739

	2
	苯甲酰乌头原碱
	23.292
	0.400
	6.896
	2.43
	1.11
	18794

	3
	苯甲酰次乌头原碱
	24.995
	0.428
	5.912
	n.a.
	1.02
	18922
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	1-2 样
	
	
	
	
	
	

	序号 
	峰名称 
	保留时间
	峰宽(50%)
	峰面积 
	分离度(EP)
	不对称度(EP)
	塔板数(EP)

	
	
	min
	min
	mAU*min
	
	
	

	1
	苯甲酰新乌头原碱
	19.187
	0.380
	37.851
	6.30
	0.99
	14159

	2
	苯甲酰乌头原碱
	23.335
	0.397
	6.965
	2.46
	1.10
	19106

	3
	苯甲酰次乌头原碱
	25.050
	0.426
	5.836
	n.a.
	1.03
	19154


